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Verfahren zum BefQIlen eines vertlkalen Rohres mit Katalysatorteiichen 
Beschreibung 

5 Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum BefQIIen eines vertikalen Rohres 
mit Katalysatorteiichen. Derartige Katalysator-gefQIlte Rohre dienen der DurchfDhrung 
verschiedener katalytlscher Gasphasenreaktionen. In Abhanglgkeit von der Art der 
katalysierten Reaktion warden die Rohre von auBen beheizt oder sind zur Abfuhr von 
Warme mit einem Warmetauschmedium wie einer Salzschmeize umgeben. Die Kataly- 

1 0 satorteilchen bestehen entweder aus einer katalytisch aktiven Masse, die - gegebe- 
nenfalls unter Verwendung geeigneter Bindemittel - durch Strangpressen, Tablettieren 
Oder derglelchen zu Fonnkorpem gefonmt ist (so genannte Vollkatalysatoren), oder sie 
umfassen eine kataiytisch aktlve Masse, die schalenfSrmig auf einen inerten TrSger 
aufgebracht ist (so genannte Schalenkatalysatoren). Sie kdnnen in Fonn von Kugein, 

1 5 Ringen, Zylindem, WQrfeIn, Quadem oder anderen geometrischen K5rpem vorliegen. 

Belm EInfQIlen der Katalysatorteiichen in das Rohr kdnnen aufgrund der mechanlschen 
Belastung - je nach Seitendruckfestlgkeit und Bruchfestigkeit der verwendeten Kataly- 
satoren - Katalysatorteiichen zerbrechen oder die katalytisch aktive Masse teilweise 
20 vom Trager gel6st werden. Die sich bildenden BruchstQcke bzw. der Abrieb verdichten 
die KatalysatorschDttung und fQhren beim spateren Betrieb der Rohrreaktoren nachtei- 
ligenweise zu erhohten Druckverlusten. 

Es ist daher vorgeschlagen wonJen. die Fallgeschwindlgkeit der Katalysatorteiichen 
25 beim EInfQIlen durch Venvendung bestimmter EinfQIIhilfen abzubremsen. So beschreibt 
die EP-A 548 999 ein Verfahren zum BefQIIen von Rohren, bei dem die Katal^atorteil- 
chen entlang einer Schnur eingefQIlt werden, welche flexible Borsten aufweist, die sich 
in Quenichtung erstrecken und beabstandet zueinander sind. 

30 Ein welteres Vert'ahren zum EinfQIIen von Katalysatorteiichen In ein Rohr ist In der US 
3,608,751 beschrieben. Bei der hier venwendeten FQIIhllfe handelt es sich um einen 
flexiblen KOrper z. B. ein Hanfeell, an dem schrSgstehende FlOgel befestlgt sind. 

Obgleich sich die bekannten Verfahren gut zur BefQIIung von Steam-Reformer-Rohren 
35 eignen, die typischenweise einen Innendurchmesser von etwa 10 cm aufweisen. sind 
sie for Rohre mit geringeren Innendurchmessem, wie sie Qblichenweise fQr exothemie 
Gasphasenreaktionen, insbesondere Gasphasenoxidationen venwendet werden, nicht 
geeignet Bereits das EinfQhren der Borsten oder FIQgel aufweisenden Schnur in ein 
enges Rohr ist massiv erschwert. Aufierdem fQhren die Borsten bzw. FIQgel der 
40 bekannten FQIIhilfen kleinen Rohrdurchmessem rasch zum Verstopfen des Rohres 
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kannten FQIIhilfen klelnen Rohrdurchmessern rasch zum Verstopfen des Rohres oder 
zum Verhaken der l^talysatorteilchen. 

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe zu Grunde. ein Verfohren an- 
5 zugeben, mit dem vertitele Rohre geringeren Rohrdurchmessere, wie sie fOr Gaspha- 
senoxidationsreaktlonen verwendet werden, mit Kataiysatorteilchen befQIlt werden 
kannen, wobei einerseits Katalysatorbrucli- bzw. abrieb und andererseits Verstopfen 
und Verhaken der Katalysatorteilclien vermieden werden. 

1 0 Diese Aufgabe wird durcli ein Verfahren zum Bef Qllen eines vertikalen Rohres eines 
Innendurchmessers von 50 mm oder weniger, vorzugsweise 40 mm oder weniger, ins- 
besondere 20 bis 30 mm, mit Kataiysatorteilchen geidst, bei dem man 

- eine Fullhilfe (3) in das vertikaie Rohr (1 ) einbringt, wobei die FOIIhilfe einen fle- 
xibien iSngiichen K5rper umfasst und das Verhaitnis des Querschnitts des fie- 

1 5 xiblen langlichen K5rpers zum Querschnitt des Rohres (1 ) 0,003 bis 0,08, vor- 

zugsweise 0.005 bis 0,07 und besonders bevorzugt 0,01 bis 0,06, betrSgt, und 

- die Kataiysatorteilchen (2) in das Rohr (1 ) einfOllt. 

Die FQiihiife weist keine Elemente, wie Borsten oder FiQgel, auf, die sich von dem fle- 
20 xiblen K6rper radial nach aulien erstrecken und deren Projektion auf eine Ebene quer 
zur Langsrichtung der FQiihiife eine groftere Flache einschiiefit als der Querschnitt des 
fiexiblen Kdrpers, vorzugsweise als der halbe Querschnitt des flexiblen Karpers. Soweit 
die FQiihiife In bevorzugten AusfQhrungsformen sich senkrecht zur Langsrichtung der 
FQiihiife erstreckende Abstandshalter aufwelst, ist der FlScheninhalt ihrer Projektion 
25 vemachlSssigbar gegenfiber dem Querschnitt des flexiblen Karpers. 

Oberraschenderwelse wurde namlich gefunden, dass bei geringen Rohrquerschnitten 
eine ausreichende Veriangsamung der Failgeschwindigkeit der Kataiysatorteilchen 
bereits durch Anpassung des Querschnitts des flexiblen Korpers enreicht werden kann 
30 und zusatzllche D§mpfungselemente, die sich vom fiexiblen Kdrper radial nach auBen 
erstrecken und zum Verhaken der Kataiysatorteilchen fQhren konnen, nicht erforderlich 
sind. Venmutlich beruht die Abbremsung der Kataiysatorteilchen auf der Anregung von 
Querschwingungen des flexiblen Kdrpers oder der Blldung von Luftwirbeln. 

35 Bei dem flexiblen langlichen Karper der FQiihiife kann es sich belspielweise um eine 
Schnur, ein Band oder ein Sell handein. Im Ailgemeinen besteht der flexible Karper aus 
einer textiien Schnur oder einem textilen Band, z. B. aus einem Geflecht natOriicher 
Oder synthetischer Fasem, wie Nylon. Seile aus Metaildrahten, z. B. ein Edelstahlsell, 
sind jedoch ebenfalls geeignet. 

40 
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In bevorzugten AusfOhrungsformen weist der flexible langliche K6rper einen im wesent- 
lichen kreisfdrmigen Querschnitt auf. Vorzugsweise betrSgt dabei das Verhaitnis des 
Durchmessers des flexiblen langlichen KSrpers zum Durchmesser des Rohres 0,1 bis 
0,3, vorzugsweise 0,1 bis 0,25. So elgnen sich z. B. NylonschnQre mit Durchmessern 
5 von etwa 2,6 bis 5 mm, auch nichW^reisfamriige QuerschnlttB z.b. Bonder 0,&-2 / 5-10 
mm. 

Altemativ kann man auch Fullhilfen verwenden, deren flexibler langlicher Korper einen 
niclit-krelsfarmlgen, z. B. rechteckigen, Querschnitt aufweist So konnen Bander mit 
10 einer Dicke von 0,5 bis 2 mm und einer Breite von 5 bis 10 mm erfolgrelch verwendet 
werden. 

Vorzugsweise weist die FQIIhilfe an ihrem unteren Ende ein starres Abschlusselement 
auf. dessen Dichte gr6Rer als die des flexiblen Korpers ist. Durch ein solches Ab- 
1 5 schlusselement wird das EinfQhren der FQIIhilfe in das Rohr erieichtert. 

GemSB einer bevorzugten Ausgestaltung kann die FQIIhilfe Qber die in das Rohr einge- 
brachte Lange unlfomi seln. Es handelt sich demnach um eine glatte FQIIhilfe ohne 
DSmpfmittel, Abstandshalter oder dergleichen. Es hat sich bisweilen jedoch als vorteil- 
20 haft enA^iesen, wenn die FQIIhilfe beabstandet zueinander angeordnete, sich senkrecht 
zur Langsrichtung der FQIIhilfe erstreckende Abstandshalter aufweist. Durch solche 
Abstandshalter wird sichergestellt, dass die FQIIhilfe immer im Wesentlichen mittig im 
Rohr hangt. Die Abstandshalter sind vorzugsweise sehr dQnn, um die Gefahr einer 
Verstopfung durch herunterfallende Katalysatortellchen zu minimieren. 

25 

In der Regel geht man so vor, dass man die FQIIhilfe beim Einfullen der Katalysatortell- 
chen schrittweise oder kontinuierlich mit dem Fortschritt des Fullvorgangs aus dem 
Rohr herauszieht, so dass das untere Ende der FQIIhilfe stets oberhalb der FullhShe 
der Katalysatortellchen im Rohr angeordnet ist. 

30 

Es eignet sich elne Vorgehensweise, bel der man nacheinander: 

- die FQIIhilfe so in das Rohr einbringt, dass sich das untere Ende der FQIIhilfe in 
einer ersten H6he befindet, 

- Katalysatortellchen bis unterhalb der ersten Hohe in das Rohr einfQKt, 

35 • gegebenenfalls die FQIIhilfe teilweise aus dem Rohr herauszieht, so dass sich 
das untere Ende der FQIIhilfe in einer zwelten oder weiteren Hohe befindet, und 
Katalysatortellchen bis unterhalb der zweiten oder weiteren H5he in das Rohr 
einfOllt, 

- die FQIIhilfe ganz aus dem Rohr herauszieht und das Rohr bis zur endgQItigen 
40 FQIIhohe mit Katalysatortellchen fQllt. 
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In dereinfachsten AusfQhrungsform bringt man die FQIIhilfe in das Rohr ein, so dass ihr 
unteres Ende die RohriSnge In einem beliebigen VerhSltnis teilt, fOilt eine erste Lage 
Katalysatorteilchen bis unterhalb des Endes der FQIIIiiIfe in das Rohr eIn, zlelit die FQII- 
5 hilfe aus dem Rohr und fQllt eine zweite Lage (gleicher oder verschiedener) Katalysa- 
torteilclnen in das Rohr ein. Es hat sich herausgesteDt, dass bei dieser Ausgestaltung 
des Verfahrens der Druckverlust urn bis zu 10 % geringer ist als bei einem BefOllen 
ohne FQIIhilfe- 

10 GemSR einer anderen Ausgestaltung des erTindungsgemaBen Verfahrens reicht die 
FQIIhilfe zunSchst zu 2/3 der LSnge des Rohres in dieses hinein. danach warden Kata- 
lysatorteilchen bis unterhalb des unteren Endes der FQIIhilfe elngefUllt, die FQIIhilfe wird 
dann auf 1/3 der Lange des Rohres herausgezogen, danach werden Katalysatorteil- 
chen bis unterhalb des unteren Endes der FQIIhilfe eingefQllt. die FQIIhilfe wird dann 

15 ganz herausgezogen und danach wird das Rohr vollstandig mit Katalysatorteilchen 
befullt. Es hat sich herausgestellt, dass diese Ausgestaltung des Verfahrens bei Rohr- 
Idngen zwischen drei und acht Metern vorteilhaft ist. Beim Betrieb des Rohrreaktors 
waren die Druckverluste urn bis zu 20 % geringer im Vergleich zu einem BefQIIverfah- 
ren, bei dem die Katalysatorteilchen ohne FQIIhilfe eingebracht werden. 

20 

Bei einer anderen Ausgestaltung des erfindungsgemalien Verfahrens reicht die FQIIhil- 
fe zunachst Qber die im Wesentlichen ganze Lange des Rohres in dieses hinein. Dann 
werden Katalysatorteilchen eingefQllt und gleichzeitig wird die FQIIhilfe entsprechend 
dem Fortschritt der FQIIhOhe der Katalysatorteilchen aus dem Rohr herausgezogen. Es 
25 hat sich herausgestellt, dass bei Rohriangen zwischen drei und sechs Metem diese 
Ausgestaltung des Verfahrens der Druckverlust um bis zu 40 % geringer ist im Ver- 
gleich zu einem BefOllen ohne FQIIhilfe. 

Das EinfQIIen der Katalysatorteilchen in das Rohr erfolgt vorzugswelse mit im Wesent- 
30 lichen konstanter Geschwindigkeit, insbesondere mittels geeigneter FQIImaschinen. 
Derartige FQIImaschinen sind In der Regel zum glelchzeitigen BefQIIen mehrer Rohre 
angepasst. Sie weisen einen FQIItrichter mit mehreren Kammern auf, aus denen die 
Katalysatorteilchen auf eine geneigte SchQttelrinne ausgestoden werden. Wird die 
SchQttelrinne in Vibration versetzt, gleiten die Katalysatorteilchen gleichmaiJig Qber die 
35 Rinne und fallen Qber Aussparungen in der Rinne in die darunter liegenden Rohre. 

Die Katalysatorteilchen weisen im Allgemeinen elnen (groBten) Durchmesser von 2 bis 
15 mm, vorzugswelse 3 bis 8 mm auf. Vollkatalysatoren bestehen aus einer katalytisch 
aktiven Masse, die - gegebenenfalls unter Venvendung geeigneter Bindemittel - durch 
40 Strangpressen, Tablettieren oder andere Verfahren zu Formkdrpem, wie Strangpress- 
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llngen, Tabletten Oder dergleichen geformt 1st. Schaienkatalysatoren umfassen eine 
schalenf(5rmig auf einen Inerten TrSger aufgebrachte katalytlsche Masse, in der Regel 
ein Mischmetalloxid. Sie k6nnen in Fonn von Kugein, Ringen, Zylindem, WOrfeln, Qua- 
dem Oder anderen geometrischen Kdrpem vorliegen. 

5 

Solclie Kataiysatoren sind an sicli bekannt und dienen z. B. der Hersteilung ungesSttig- 
ter aliphatisclier CarbonsSuren oder Aldeiiyde wie Acrylsaure, ly/Iethacrylsaure oder 
Acrolein, durch Gasphasenoxidation von Aldehyden. Alkanen oder Alkenen; der Her- 
steilung von Nltrilen wie Acrylnltrii, Metliacrylnitrll durch Ammoxidation von Alkanen 
1 0 Oder Aikenen oder der Hersteilung aromatisdier CarbonsHuren oder -anhydride, wie 
BenzoesSure oder PhthaisSureanhydrid durch Gasphasenoxidation aromatischer Koh- 
lenwasserstoffe wie Toluol, o-Xyiol oder Naphthalin. Weitere Kataiysatoren sInd Kata- 
iysatoren, die Hydrierungen unterschiedlichster Art katalysieren, oder Kataiysatoren fQr 
die Methanolsynthese aus Synthesegas. 

15 

Es hat sich Qben-aschendenweise gezeigt, dass beim BefQIIen von Rohren nach dem 
erfindungsgemSBen Verfahren gegenOber dem BefQIIen ohne Zuhilfenahme einer FOII- 
hilfe eine weniger dicht gepackte, lockere SchQttung mit geringerem SchOttgewicht 
erzeugt wird. Hierdurch wird beim Betrieb des beffillten Rohres der Dmckveriust beim 

20 Durchstr5men eines Gases vorteilhaftenweise veningert. Durch den geringeren Druck- 
verlust kann beim Betrieb des Reaktors Kompressionsenergle eingespart werden, da 
das dem Reaktor zugefQhrte Gas auf ein geringeres Dmckniveau komprimiert werden 
muss. Zudem hat eine lockere l^talysatorschQttung die positive Eigenschaft, dass die 
Reaktionszone im Rohr Dber eine grSBere Lange hinweg verteiit ist, was bei stark exo- 

25 thermen Umsetzungen zu geringeren Temperaturanstiegen Im Rohr unter Reaktions- 
bedingungen fQhrt. Beim BefQIIen von Rohren mit grOBerem Durchmesser, wie den 
Steam-Reformer-Rohren des eingangs genannten Standes der Technik, werden unter 
Venwendung von FQIIhilfen dagegen h5her geordnete Packungen mit hbherem SchQtt- 
gewicht der KatalysatorschQttung erhalten als ohne FQIIhilfe. 

30 

Die Erfindung wird nun anhand von AusfQhrungsbeispielen und den beigefQgten 
Zeichnungen erl3utert. 

Fig. 1 zeigt einen Schnitt durch ein Rohr, in das eine FQIIhilfe gemaii einer ersten Aus- 
35 gestaltung eingehSngt ist und 

Fig. 2 zeigt einen Schnitt durch ein Rohr. In das eine FQIIhilfe gemSli einer zweiten 
Ausgestaltung eingehdngt ist. 

Bei den Im Folgenden geschilderten AusfQhrungsbeispielen wird ein Rohr 1 mit Kataly- 
40 satorteilchen 2 befQIIt. Eine Vielzahl von parailelen Rohren 1 bilden einen RohrbOndel- 
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reaktor, der zur DurchfQhrung von Gasphasenoxidationsreaktionen geeignet ist. Vor 
dem BefQIIen des Rohrs 1 wird eine flexible Schnur 3, die als FQIIhilfe dient, In das 
Rohr eingebracht. Bel der In Fig. 1 gezelgten Schnur handelt es sich urn eine glatte 
Schnur ohne Abstandshalter, bei der in Fig. 2 gezelgten Schnur handelt sIch um eine 
5 Schnur, in die in regelmaliigen Abstanden Abstandshalter 5 eingebracht sind. Nach- 
dem die Schnur 3 in das Rohr 1 eingebracht wurde. werden Katalysatorteilchen 2 in 
das Rohr 1 geschQttet. Als Fordereinrichtung 6 fur die Katalysatorteilchen 2 kann ent- 
weder eine RQttelrinne oder ein Bandfarderer venwendet werden. Im Obrigen lessen 
sich durch Zusammenschluss von mehreren, parallel arbeitenden Fordereinrichtungen 
10 beliebig viele Rohre zeitgleich befOllen. Dabei kdnnen automatlsche Abwickeleinrich- 
tungen venw/endet werden, welche die SchnQre 3 in die Rohre 1 einbrlngen und wieder 
herausziehen. 

Die Erfindung wird durch die folgenden Beispiele naher veranschaulicht. In den Bei- 
15 spielen erfolgte das Befullen der Rohre mittels BefQIImaschinen, bei denen die Kataly- 
satorteilchen mittels Vibration aus einem VonratsbehSlter Qber eine SchQttrinne in das 
Rohr gefOllt wird. 



20 Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel) 

Man befOllte ein Rohr mit einem Innendurchmesser von 25 mm und einer Lange von 
4500 mm ohne FQIIhilfe mit 2160 g eines Katalysators (Ringfomri; AuRendurchmesser x 
H5he x Innendurchmesser 7x7x4 mm). Der FQIIvorgang dauerte etwa1 min. Man 
25 bestimmte den Differenzdruck, der sich beim Durchleiten von 2000 Nl/h Luft (20 **C) 
einstellte. 



Versuch Nr. 


FQIIh6he (cm) 


Differenzdmck (mbar) 


1 


370 


84 


2 


368 


96 


3 


370 


100 


4 


370 


94 


5 


365 


91 


6 


368 


108 


7 


377 


105 


8 


374 


95 


9 


365 


65 


10 


366 


93 


11 


366 


96 


12 


364 


105 
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13 


364 


97 


14 


372 


87 


15 


375 


86 


16 


372 


89 


17 


380 


81 


18 


376 


85 


19 


384 


89 


20 


378 


93 


21 


360 


112 


22 


378 


84 


23 


377 


90 


24 


381 


91 


25 


375 


95 


26 


377 


90 


27 


375 


89 


28 


384 


88 


29 


381 


87 


30 


384 


90 


Mittelwert 


373.20 


91,73 


Min 


360,00 


65,00 


Max 


384,00 


112,00 


Standardabweichung 


6,68 


8,96 



Beispiel 2 

5 Beispiel 1 wurde wlederhoit, wobel man jedocii eine am Ende besciiwerte Nylonschnur 
mit einem Durchmesser von 4 mm 2600 mm tief in das Rohr hSngen iieK, 720 g Kata- 
lysator einfQIIte, die Schur herauszog, so dass sie 1200 mm tief im Rolir h\ng, weitere 
720 g Katalysator einfullte, die Schur entfemte und weitere 720 g Katalysator einfQIIte. 
Der FQllvorgang dauerte etwa 20 s fQr jede der eingefOliten Lagen. 



Versuch Nr. 


FQIIhShe (cm) 


Differenzdruck (mbar) 


1 


385 


71 


2 


380 


80 


3 


382 


69 


4 


380 


75 


5 


374 


84 


6 


378 


76 



7 



wo 200S/018791 



PCT/EP2004/009226 



7 


391 


72 


8 


387 


84 


9 


376 


74 


10 


375 


72 


11 


387 


72 


12 


382 


71 


13 


370 


89 


14 


388 


74 


15 


387 


69 


16 


390 


64 


17 


391 


69 


18 


378 


86 


19 


376 


76 


20 


375 


52 


21 


388 


67 


22 


394 


70 


23 


394 


71 


24 


386 


68 


25 


374 


77 


26 


384 


76 


27 


380 


67 


28 


385 


68 


29 


394 


72 


30 


385 


76 


Mittelwert 


383,14 


72.93 


Min 


370,00 


52.00 


Max 


394.00 


89.00 


Standardabweichung 


6.79 


7.27 



Beispiei 3 

5 Beispiei 1 wurde wiederholt, wobei man jedoch eine am Ende beschwerte Nylonschnur 
mit einem Durchmesser von 4 mm 2000 mm tief in das Rohr hangen liefi, 1080 g Kata- 
lysator einfulite, die Schur entfemte und weitere 1080 g Katalysator elnfQIIte. Der FQII- 
vorgang dauerte etwa 30 s fur jede der eingefOllten Lagen. 



Versuch Nr. 


FullhShe (cm) 


Differenzdruck (mbar) 


1 


366 


94 
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o 


382 


84 


o 
o 


382 


83 


4 


368 


91 


c 
D 


368 


95 


0 


382 


76 




382 


84 


Q ■ 
O 


371 


83 


a 

y 


371 


84 


10 


375 


80 


11 


372 


72 


12 


379 


87 


13 


381 


79 


14 


383 


78 


15 


O 'J—J 

377 


79 


16 


384 


82 


17 


371 


86 


18 


371 


85 


19 


382 


79 


20 


380 


78 


21 


385 


81 


22 


385 


82 


23 


382 


83 


24 


373 


85 


25 


371 


95 


26 


371 


86 


27 


372 


88 


28 


380 


78 


29 


381 


77 


ou 


Of I 


94 


Mittelwert 


377,00 


83,24 


Min 


366,00 


72.00 


Max 


385,00 


95,00 


Standardabweichung 


5,82 


5.62 



Beispiel 4 

5 Beispiel 1 wurde wiederholt, wobei man jedoch eine am Ende beschwerte Nyionschnur 
mit einem Durchmesser von 4 mm 4300 mm tief in das Rohr liangen lieli. Man fQlite 
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2160 g Katalysator ein und zog die Schur kontinuierllch mit dem FQIIfortschritt aus dem 
Rohr Der FQIIvorgang dauerte etwa 1 min. 



VCroUUll INl. 


ruiinone vcni/ 


Differenzdruck (mbar) 


i 

1 




CO 

58 




4Uh 


56 


o 




56 


A 


o^o 


61 


c 
O 




62 


O 


4UO 


63 


■r 
/ 


41 O 


65 


a 
O 


4UU 


59 


y 


4UU 


61 


A n 


4U2 


57 






55 


-1 o 

\£. 


4U4 


65 


To 


410 


57 




408 


51 


15 


405 


54 


16 


409 


52 


17 


399 


51 


18 


397 


58 


19 


408 


52 


20 


408 


59 


21 


411 


64 


22 


ii #1 
411 


55 


23 


409 


52 


24 


400 


52 


25 


398 


56 


26 


398 


57 


97 


Ann 


oc5 


28 


407 


54 


29 


409 


54 


30 


399 


57 


Mittelwert 


403.66 


57,03 


Min 


394,00 


51.00 


Max 


413,00 


65,00 


Standardabweichung 


5,35 


4,19 



10 



wo 2005/018791 



PCT/EP2004/009226 



Man erkennt. dass die Verwendung der FOIIschnurzu einerwenlger dichten (geringere 
Druckdifferenz) und glelchmaBigeren Befilllung (geringere Standardabweichung des 
Differenzdaicks) fOhrt, wobei Beispiel 4 die besten Ergebnisse lieferte 

5 

Beispiel 5 

ly^n lies eine 50 mi-Portion eines Katalysators (RIngfonn; Audendurclimesser x Hohe 
1 0 X Innendurchmesser: 5,5 x 3 x 3 mm) in ein Rofir mit einem Innendurchmesser von 21 
mm und einer Lange von 6400 mm failen und besUmmte den Anteil des Katalysator- 
bruchs. 



15 



Versuch 


Oline FQIIhilfe 


Mii eingebrachter Nylon- 
schnur (4 mm Durclimes- 
sen 3500 mm EinliSngtiefe) 


1 


16.7% 


5,2 % 


2 


12,7% 


3.8 % 



Beispiel 6 (Vergleictisbelspiel) 

i\^an befQiite ein Rohr mit einem Innendurclimesser von 21 mm und einer LSnge von 
20 6400 mm mit einem Kataiysator (Ringfonn; Auftendurciimesser x HOiie x innendurch- 
messer: 5,5 X 3 X 3 mm) bis zu einer FQIIhSJie von 6000 mm. Der FQIIvorgang dauerte 
etwa 4 min. 



Versudi 


FQIImenge (g) 


SchQttgewiclit (l<g/l) 


Differenzdrucl< 
(mbar) 


1 


1432 


0,689 


1146 


2 


1412 


0,679 


1185 


3 


1410 


0.678 


1174 


4 


1420 


0,683 


1180 


5 


1423 


0,685 


1178 


6 


1422 


0,684 


1175 


7 


1422 


0.684 


1188 


8 


1420 


0,683 


1169 


9 


1422 


0.684 


1172 


i\1ittelwert 




0,683 


1174 
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Beispiel 7 

Beispiel 6 wurde wiederholt, wobei man jedoch eine am Ende beschwerte Nylonschnur 
5 mit einem Durchmesser von 4 mm 3500 mm tief in das Rohr hangen lieft, 630 g Kata- 
lysator einfCillte, die Schur entfemte und weitere 620 g Katalysator einfullte und dann 
die Katalysatormenge auf eine Fullhohe von 6000 mm erganzte. Der Fullvorgang dau- 
erte etwa 2 min fOr jede der eingefQIIten Lagen. 



Versuch 


FQIImenge (g) 


SchQttgewicht (kg/I) 


Differenzdruck 
(mbar) 


1 


1402 


0.675 


1151 


2 


1403 


0.675 


1099 


3 


1401 


0.674 


1114 


4 


1398 


0.673 


1115 


5 


1401 


0,674 


1112 


6 


1404 


0,676 


1127 


7 


1401 


0.674 


1109 


8 


1405 


0.676 


1142 


9 


1404 


0,676 


1128 


Mittelwert 




0,675 


1122 



Beim Vergleich von Beispiel 6 und Beispiel 7 erkennt man, dass die Katalysatorschut- 
tung im Beispiel 7 lockerer ist (geringeres SchQttgewicht) und zu einem geringeren 
Differenzdruck fQhrt. 
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PatentansprQche 

1. Verfahren zum BefQIIen eines vertikalen Rohres (1) eines Innendurchmessers von 
50 mm Oder weniger mit Katalysatorteilchen (2), bei dem man 

5 - eine FQIIhilfe (3) in das vertikale Rohr (1) einbrlngt, wobei die FQIIhiife einen fle- 
xiblen langliclien Korper umfasst und das Verhaltnis des Querschnitts des fle- 
xiblen ianglichen Korpers zum Querschnitt des Rohres (1) 0,003 bis 0,08 be- 
trSgt, und 

- die Katalysatorteilchen (2) in das Rohr (1) elnfOIIt. 

10 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , wobei der flexible, langliche Kdrper einen im wesentli- 
chen kreisformigen Querschnitt aulweist. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, wobei das Verhaltnis des Durchmessers des flexiblen 
15 ianglichen Kdrpers zum Durchmesser des Rohres (1) 0,005 bis 0,07 betragt 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprQche, wobei der flexible ISngiiche 
K6rper aus einer textilen Schnur Oder einem textilen Band besteht. 

20 5. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprQche, wobei die Fullhiife (3) ein 
stanres Abschlusseiement (4) aufweist, dessen Dichte grSfter als die des flexiblen Kor- 
pers 1st. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprQche, wobei die FQIIhiife (3) 
25 beabstandet zueinander angeordnete, sich senkrecht zur LSngsrichtung der FQIIhiife 
(3) erstreckende Abstandshaiter (5) aufweist. 

7- Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprQche, wobei man die FQIIhiife (3) 
beim ElnfQllen der Katalysatorteilchen (2) herauszieht, so dass das untere Ende der ' 
30 FQIIhiife stets oberhalb der FQIIhOhe der Katalysatorteilchen (2) Im Rohr (1) angeordnet 
ist. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, wobei man nacheinander: 

- die FQIIhiife (3) so in das Rohr (1) einbringt, dass sich das untere Ende der FQII- 
35 hllfe (3) in einer ersten Hohe befindet, 

- Katalysatorteilchen (2) bis unterhalb der ersten Hahe in das Rohr (1 ) einfullt, 

- gegebenenfalls die FQIIhiife (3) teilweise aus dem Rohr (1) herauszieht, so dass 
sich das untere Ende der FQIIhiife (3) In einer zwelten oder weiteren Hdhe be- 
findet, und Katalysatorteilchen (2) bis unterhalb derzweiten oder weiteren H6he 

40 in das Rohr (1 ) einf Qllt, 
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- die FQIIhllfe (3) ganz aus dem Rohr (1) herauszieht und das Rohr (1) bis zur 
endgQItigen FQIIhohe mit Katalysatorteilchen fUllt. 

9. Verfahren nach einem der vorfiergehenden AnsprQche. wobei die Katalysatorteil- 
5 Chen Forml<orper aus einer katalytisch aktiven l\/Iasse umfassen. 

10. Verfaliren nacli einem der Anspruche 1 bis 8, wobei die Katalysatorteilchen eine 
schalenfOmriig auf einen Inerten Trager aufgebrachte katalytische Masse umfassen. 
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Figur 1 
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FIgur 2 
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